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POVZETEK 
V diplomskem delu opisujemo postopek sinteze planarnih borovih struktur, poznanih pod 
imenom borofeni. V prvem delu diplomskega dela poskušamo optimizirati sintezo bora iz zlitin 
Litij-Bor (Li-B) ter izolacijo plastovitega bora; borofena. V drugem delu se osredotočamo na 
elektrokemijsko karakterizacijo pridobljenih borofenov z uporabo ciklične voltametrije ter 
meritev specifične upornosti. 
Vzorec narejen po izboljšanem sinteznem postopku je s pomočjo uporabe vrstičnega 
elektronskega mikroskopa kazal veliko stopnjo razplastenosti ter značilnosti 2D materiala. 
Ciklična voltametrija je prikazala katalitske lastnosti vzorca na reakcijo redukcije kisika v kislem 
mediju. Meritve specifične upornosti so sicer pokazale precejšen električni upor vzorca, vendar 
lahko predvidevamo, da se ta niža z višanjem temperature, kot je to značilno za kristaliničen 
bor. 
 
Ključne besede: borofeni, 2D material, elektrokemija 
  
 
 
ABSTRACT 
Present thesis is describing the synthesis of boron planar structures, also known as borophenes. 
In the first part of our thesis we are trying to optimize the synthesis of boron from Lithium-
Boron (Li-B) alloys and isolation of layered boron; borophene. Second part of the thesis is 
focusing on electrochemical characterization of newly synthesized borophenes through the use 
of cyclic voltammetry and measurements of specific electrical resistance. 
Using scanning electron microscope we proved that the synthesized sample was layered and 
had properties of a 2D material. Cyclic voltammetry has shown that our sample catalytically 
responds to oxygen reduction reaction in acidic electrolyte. Measuring the specific resistance of 
our sample resulted in quite high resistance, however the resistance is projected to fall with 
increasing temperature; same as for crystalline boron. 
 
Key words: borophenes, 2D material, electrochemistry  
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1. UVOD 
Materiali, ki jih poznamo danes so večinoma dodobra raziskani ter izkoriščeni do svojega limita. 
Litij-ionsko baterijo s skoraj nespremenjenimi kapacitetami uporabljamo že 40 let, potrebe po 
obnovljivih virih energije pa so iz dneva v dan večje. Trenutno je kar dve tretjini svetovne 
energije pridobljene iz neobnovljivih fosilnih goriv kot so nafta, premog in plin. Petino energije 
pridobimo iz jedrskih elektrarn, samo 13 % pa iz obnovljivih virov [1]. Potrebe po energiji rastejo 
iz dneva v dan, zato moramo ravnati odgovorno. Uporaba fosilnih goriv močno pripomore k 
tvorbi toplogrednih plinov, zato se večino avtomobilskih gigantov v zadnjih letih obrača v smer 
električnih avtomobilov, kar povečuje potrebo po izboljšavi obstoječih baterijskih celic.  
V zadnjem desetletju cveti tudi industrija 2D materialov. Revolucijo je začel grafen, ki je kot 
čudežen, zgolj eno atomsko plast debel, a neverjetno močan material, hitro osvojil industrijo 
smuči, čelad ter ostalih delov, ki so podvrženi velikim silam. Razmerje med njegovo trdnostjo 
ter zanemarljivo majhno težo ga naredi zelo zaželenega tudi v letalski ter vesoljski industriji. 
Njegove mehanske lastnosti, ki so na enoto debeline 309x boljše od jekla [2], pa so zanemarljive 
v primerjavi z elektrokemijskimi lastnostmi. Z do sedaj nedosegljivo visoko prevodnostjo pri 
višjih tokovih je hitro našel svoje mesto v baterijskih celicah kot anodni material in premaz za 
elektrode. Grafen-oksid lahko na plast neprevodnika nanesemo s čopičem, narisana črta pa bo 
električni tok prevajala bolje kot vodniki, ki so bili v uporabi pred stotimi leti. 
Grafen pa še zdaleč ni edini. Ogljik je sicer res najbolj vsestranski element na zemlji; je osnova 
življenja, prisoten je pri večini kemijskih reakcij in tvori najtrše kristale znane človeštvu. A v 
anorganskem svetu mu je bor zelo podoben. Res tvori samo tri vezi, kar na prvi pogled 
negativno učinkuje na trdoto spojin, vendar ima posebno lastnost, ki si jo lastijo zgolj elementi 
13. skupine periodnega sistema, to je primanjkljaj elektronov (glej 2.1.1.). Ta lastnost omogoča 
kristalu elementarnega bora tesnejšo povezavo med gradniki, kar je ključ za izjemno visoko 
trdoto ter na splošno boljše mehanske lastnosti. Vse lastnosti grafena, torej dobre mehanske 
lastnosti, visoko električno prevodnost pri višjih tokovih ter izjemno majhno maso, pa si lastijo 
tudi borovi analogi; borofeni. Sicer so borofeni res zgolj še en material v svetu kopice 
neraziskanih materialov, a na papirju obljubljajo ogromno. 
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2. TEORETIČNE OSNOVE 
2.1. Bor 
Bor je peti element v periodnem sistemu. Označujemo ga s simbolom B, klasificiran pa je kot 
polkovina. Razlog za slednjo kategorizacijo leži v odražanju tako kovinskih kot nekovinskih 
lastnosti. V zemeljski skorji ga najdemo v nizki koncentraciji, t.j. 10 ppm, večinoma v obliki 
vodotopnih boratov      
  . Elementarni bor na zemlji ni prisoten naravno, pridobimo ga s 
kemijskimi postopki. 
Elementarni bor obstaja v dveh oblikah. Prva je sijoče črna kristalinična oblika, katere trdota se 
skoraj lahko kosa s trdoto diamanta, vendar struktura ni dovolj trdna, da bi jo lahko uporabljali 
za rezanje ter brušenje. Druga oblika v kateri se nahaja elementarni bor je temen rjavo-črn 
amorfen prah, ki je odporen na kisik, vodo, kisline ter baze, reagira pa s kovinami pri povišanih 
temperaturah. V svojem delu se bom osredotočal na slednjo, amorfno, obliko. 
2.1.1. Fizikalne lastnosti bora 
Atomska masa bora je 10.81 g/mol. Ima visoko tališče (2076 °C) ter še precej višje vrelišče 
(3927°C). Prva ionizacijska energija, ki pove kakšna energija je zadostna za odvzem prvega 
zunanjega elektrona atomu bora je 800,5 kJ/mol. Gostota borovega kristala je primerljiva z 
gostoto aluminija in znaša 2,3      . Elementarni bor je pri nizkih temperaturah slab električni 
prevodnik, pri visokih pa dober. Sam po sebi sicer ne tvori spojin z veliko drugimi elementi, 
vendar je predvsem v znanosti materialov izjemno zanimiva kristalinična oblika. Trdota slednje 
je na Mohsovi lestvici označena z 9,5. Za primerjavo; diamant je edina snov, ki na tej lestvici 
dosega oceno 10. K tej trdoti bistveno prispeva elektronski deficit; bor ima zgolj tri elektrone v 
zunanji orbitali. Pri tvorjenju spojin ima borov centralni atom tako okoli sebe le tri elektronske 
pare, namesto običajnih štirih, kar pusti prostor za dodatni elektronski par. Dva sosednja borova 
centralna atoma se zato lahko bolj približata, saj prvi borov centralni atom lahko delno donira 
svoj elektronski par drugemu atomu bora in obratno. Lastnost, ki se izrazi kot posledica 
elektronskega deficita, je tesnejša povezanost gradnikov v borovih spojinah, kar se izrazi v višji 
trdoti [3]. 
2.1.1. Uporaba bora 
Ekonomsko najpomembnejša spojina ki vključuje bor je boraks                , ki se 
uporablja za sintezo borovih filamentov ter natrijevega perborata. Slednji je glavno aktivno 
sredstvo v belilu, filamenti pa so zaradi velike trdnosti ter izolatorskih lastnosti pri sobni 
temperaturi nepogrešljivi dodatki keramiki, različnim polimerom ter predvsem steklenim 
vlaknom. Ti filamenti so močni, hkrati pa izjemno lahki, zato se uporabljajo tudi v vesoljski in 
letalski industriji. Borova kislina se uporablja kot dezinfektor ter insekticid, ostale borove 
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spojine pa se uporabljajo predvsem v procesih organskih sintez ter pri stabilizacijah organskih 
molekul, npr. uporaba borovih spojin kot zaščita za les [4]. 
2.2. Dvodimenzionalni materiali 
Dvodimenzionalni (v nadaljevanju 2D) materiali so vrsta nanomaterialov, za katero se v zadnjih 
dveh desetletjih kaže veliko zanimanje. Med nanomateriale spadajo vsi materiali, pri katerih 
ima vsaj ena od treh dimenzij vrednosti do nekaj 100 nanometrov. 2D material je v osnovi plast 
materiala z veliko širino ter dolžino, debelina te plasti pa je izjemno majhna, na nivoju nekaj 
atomov. Njihova zgradba je v večini kristalinična plast atomov, ki so med seboj planarno 
povezani s kovalentnimi vezmi. Atomi znotraj plasti so različno razporejeni glede na vrsto 
atomov, kar nudi različne lastnosti za materiale iz različnih osnovnih gradnikov. Plast materiala 
je lahko homogena; torej so vsi primarni gradniki v plasti atomi istega elementa, ali pa 
heterogena; kovalentne vezi med seboj znotraj plasti povezujejo atome nekaj različnih 
elementov. Lastnosti plasti so odvisne od posameznih 2D materialov, večinoma pa lahko o njih 
govorimo v superlativih [5]. 
2.2.1. Grafen in njegove lastnosti 
Prvič je bil 2D material odkrit leta 2004, ko sta Andre Geim in Konstantin Novoselov iz grafita 
odstranila grafensko plast s pomočjo lepilnega traku [6]. Dobljena monoplast je bila sestavljena 
iz ogljikovih atomov med seboj s kovalentnimi vezmi planarno povezanih v kontinuirne 
šestkotnike. Značilna za grafen sta njegova natezna trdnost ter odpornost na sile, ki delujejo 
pravokotno na plasti in bi lahko povzročile prekinitev vezi ter luknje v plasti. Obe lastnosti lahko 
obrazložimo z močnimi kovalentnimi vezmi ter urejeno kristalinično strukturo, ki ne dopušča 
lahkega izpada gradniškega atoma iz svojega mesta v kristalu, kar onemogoča kristalne 
nepravilnosti ter strganine ob izpostavljenosti zmernim silam [7] . Najbolj zanimiva lastnost 
grafena pa ni njegova mehanska obstojnost temveč električna prevodnost. Ta se linearno viša z 
višanjem napetostne razlike vzdolž plasti. Novoselov ter Geim sta v svoji študiji grafena, 
objavljeni leta 2005 [8] dokazala, da pri višjih napetostnih razlikah vsi elektroni, torej nosilci 
naboja znotraj plasti, postanejo delokalizirani, kar pomeni mobilnost vsakega posameznega 
delca po plasti. Praktično to pomeni, da je za prenos električne energije na voljo več delcev, kar 
močno poveča električno ter termično prevodnost plasti. Podoben efekt je lahko pričakovati 
tudi v monoplasti bora. 
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3. PREGLED LITERATURE 
V literaturi so bili borofeni prvič omenjeni leta 2014. Z. Piazza, W. Li ter L. Wang so v svojem 
delu z borom odkrili planarno heksagonalno strukturo B-35, ki bi ob potencialni razplastitvi 
nudila borov analog grafenu [9]. 
V zadnjih letih je pridobivanje teh planarnih borovih struktur postalo možno na nekaj načinov, 
ki pa so finančno neugodni za sintezo v večjih količinah. Med pregledom literature sem odkril 
diplomsko delo Eve Cizel, ki je sintetizirala amorfni bor, v njem pa karakterizirala različne 
strukturne oblike. Med oblikami, ki jih je karakterizirala, so bili tudi zametki borofenov. Proces 
uničevanja borove kristalinične strukture, ki omogoča sintezo amorfnega bora, se imenuje 
Wangov postopek [10]. Postopek temelji na raztapljanju bora v talini litija, v inertni (argonski) 
atmosferi. Rezultat raztapljanja ter nadaljnjega segrevanja je intermediatna zlitina litij-bor (Li-
B), ki jo je v svoji doktorski dizertaciji preučil dr. Anton Meden [11]. 
3.1. Wangov postopek 
Osnova za sintezo zlitine Li-B sta kristaliničen bor ter kovinski litij. Inertna atmosfera je 
potrebna za ohranjanje elementarnega litija, ki sicer reagira s kisikom, dušikom ter vodo. Za 
razumevanje mehanizma sinteze je potreba poznati strukturo α-rombohedričnega bora, ki je 
alotropska modifikacija kristaliničnega bora pri sobnih pogojih (slika 1).  
 
Slika 1: (a): Med seboj povezani borovi ikozaedri, ki tvorijo strukturo α-rombohedričnega bora. Oranžna 
trikotnika prikazujeta presek tunelskih praznin med ikozaedri. (b): Borova osnovna celica; ikozaeder z 
dvanajstimi borovimi atomi [12]. 
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V prvem koraku litijevi atomi z zadostno termično energijo (od 300 do 400°C) prodrejo skozi 
tunelske praznine med posameznimi ikozaedri (slika 1, levo). To prodiranje se začne na meji 
zrna ter poteka proti notranjosti. Zaradi vrinjenja litijevih atomov med dva ikozaedra pa se med 
njima prekine kovalentna vez. Na meji zrna se zaradi mehanske obremenitve naredi razpoka, ki 
se širi ter poglablja z vdiranjem dodatnih litijevih atomov. Pri prekinitvi vezi se odda energija, ki 
pripomore k nadaljnjem segrevanju ter eksotermnosti reakcije. Drugi korak vključuje prehod 
litijevih atomov v posamezen borov ikozaeder. Ker je grlo med tremi borovimi atomi široko zgolj 
2,5 Å, mora imeti litijev atom za prehod zadostno aktivacijsko energijo, ki je v obliki termične 
energije konstantno dosežena pri temperaturah 400-550°C. Vdor litijevega atoma v osnovno 
celico bora poveča mehansko obremenitev celice od znotraj, zato zgradba ikozaedra razpade. 
Razpad ikozaedra povzroči dodatno eksotermnost postopka, hkrati pa omogoča preureditev 
borovih atomov v različne strukturne elemente znotraj amorfne strukture. 
Če bi hoteli povzročiti razpad borove kristalne strukture zgolj s pomočjo segrevanja, bi morali 
doseči temperaturo tališča bora, ki znaša 2076°C. Wangov postopek tako s pomočjo uporabe 
litija omogoča uničenje borove kristalne mreže pri relativno nizki temperaturi, kar je veliko 
ugodnejše za izvajalca sinteze, tako iz varnostnega, kot iz ekonomskega vidika.  
3.2. Zlitina litij-bor 
Rezultat Wangovega postopka je zlitina litij-bor. Ta sestoji iz lamelarne strukture      ter 
prebitnih ionov litija, ki se na strukturo vežejo v obliki solvata, skozi zlitino pa prosto difundirajo, 
enako kot skozi kovinski litij. Litij se iz zlitine odstranjuje v treh energijskih nivojih. Dva nivoja sta 
posledica vezave litija v strukturo, tretji, energijsko precej nižji nivo pa predstavlja odstranitev 
prostih     ionov [11]. Čista zlitina je srebrna, na zraku pa se zaradi tvorjenja litijevega nitrida 
ter litijevega karbida pasivira z rjavo plastjo. Zaradi tvorjenja litijevega hidroksida v vodi zlitina 
razpada. Povprečni premer vlaken je 1,5μm . V primeru valjanja se bodo vlakna poravnala v 
smer valjanja.  
Za pridobitev amorfnega bora moramo iz zlitine odstraniti ves litij, za kar bomo izkoristili tvorbo 
plinastega vodika ter, v vodi topnega, litijevega hidroksida ob stiku z vodo. Rezultat postopka je 
torej amorfna borova spojina, ki je po svoji plastoviti zgradbi podobna ogljikovim alotropom. 
Pridobljene plastovite strukture, ki bodo v nadaljevanju dela omenjene kot borofeni, so 
analogne ogljikovi 2D spojini, grafenu.  
3.3. Borofeni 
Borofeni so v literaturi opisani kot skupek različnih planarnih borovih struktur. Za njih je, tako 
kot za vse ostale 2D materiale, značilen anizotropski značaj, ki predpostavlja različne mehanske 
ter elektrokemijske lastnosti za isti material, glede na smer merjenja lastnosti. Smeri v 
monoplasti imenujemo s črkami a, b in c (slika 2).  
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Slika 2: Preseki strukturnega modela borofena v vseh treh smereh. Smeri a b in c so kot koordinatne osi 
označene na legendi posameznega preseka [13]. 
V literaturi je že opisan dodobra razvit postopek sinteze monoplastnih borofenov s pomočjo 
substratiranja na večji monokristal srebra (111), pod vplivom ultravisokega vakuuma [14]. Taka 
sinteza je težavna ter finančno zahtevna, zato se uporablja zgolj za merjenje do sedaj neznanih 
lastnosti materiala.  
3.3.1. Mehanske lastnosti 
Teoretično računanje Youngovega modula v a smeri, torej vzdolž plasti materiala, je prikazalo 
večjo napetostno vzdržljivost borove 2D plasti (398 GPa) v primerjavi z grafensko plastjo (340 
GPa), kar nakazuje na boljše mehanske lastnosti borofenov v primerjavi z grafenom. Z 
natančnimi izračuni so H. Wang in kolegi prišli do zaključka, da je teoretično popolna monoplast 
borofena v a smeri lahko izpostavljena obremenitvi do 20.26 N/m, v b smeri pa 12.98 N/m [13]. 
Do sedaj te številke še niso bile dosežene, saj nismo sposobni sintetizirati dovolj velike 
monoplasti brez nepravilnosti. Najboljše meritve so prikazale rezultate do 1.5 N/m. Za 
primerjavo, teoretično popolna monoplast grafena lahko zdrži obremenitev do 5 N/m [2]. 
3.3.2. Elektrokemijske lastnosti 
V literaturi lahko najdemo opis elektrokemijskih lastnosti spojin, ki vsebujejo borofenske 
podenote. Primerjava molibdenskih boridov z različnimi strukturami je pokazala, da lahko α-
    , katerega struktura sestoji iz molibdenovega ogrodja, ki obdaja borofenske podenote, 
doseže več kot 10x višjo gostoto električnega toka (do 2500      ) kot β-    , ki 
borofenskih podenot ne vsebuje. Tudi ostale elektrokemijske meritve obeh molibdenovih 
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diboridov so pokazale superiornost α-    , kar dokazuje pozitiven vpliv borofenskih podenot 
na elektrokemijske lastnosti. 
Nadaljnje raziskave α-molibden diborida, so pokazale izjemen katalitski vpliv spojine na reakcijo 
izločanja vodika (HER) (angl. hydrogen evolution reaction). Zaradi vsebnosti borofenskih 
struktur je imela spojina tudi v primeru visoke zasedenosti z vodikom veliko gostoto učinkovitih 
katalitskih aktivnih mest [15]. 
3.3.3. Shranjevanje vodika 
Vodik je element iz katerega lahko pridobimo veliko količino energije, ki je v primerjavi s 
fosilnimi gorivi zelo čista. Shranjevanje zadostne količine vodika za resno nadomestilo ostalih 
energijskih virov pa predstavlja problem, saj je vodik hitro vnetljiv ter zelo prodoren plin. 
Borofeni so bili v literaturi predlagani kot odličen kandidat za shranjevanje energije v obliki 
vezave vodika na borovo plast. Ostale, do sedaj predlagane nanostrukture so sicer obetale 
veliko, a je za proces dehidrogenacije večinoma potrebna previsoka temperatura. Borofeni 
omogočajo novo tehniko na področju shranjevanja vodika. Z uporabo pozitivno (1.4   ) ali 
negativno (-1.5   ) nabitih borovih plasti lahko dosežemo adsorpcijo velike količine vodika; do 
6.5% utežnega deleža. Vez je možna zaradi polarizacije vodikovih atomov znotraj    molekule, 
kar omogoča razmeroma močno (-0.231 eV oz. -0.236 eV) vezavo na pozitivno oz. negativno 
nabito borovo plast. Proces desorpcije vodika zlahka nadzorujemo z odstranitvijo naboja, kar 
vez naredi šibko (-0.057 eV) ter omogoči njeno prekinitev brez potrebne aktivacijske energije 
[16].  
Poleg shranjevanja ima dopiranje borofenskih plasti z vodikom ter fluorom pozitivne posledice 
tudi na področju prenosa električnega naboja. Izračuni [17] so pokazali, da je z vodikom dopiran 
borofen; borofan stabilnejši, zaradi anizotropskega značaja borofena pa si lasti večjo gostoto 
nosilcev naboja, kar močno poveča električno prevodnost [18]. Učinkovito nadziranje vezave 
vodika na borofen, ki je delno opisano v prejšnjem odstavku bi lahko omogočilo spreminjanje 
prevodnosti materiala med samo aplikacijo. Ta lastnost omogoča uporabo dopiranih borofenov 
kot stikalo nano velikosti.  
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4. NAMEN DELA IN HIPOTEZE 
Borofeni so pretežno nov ter večinoma še neraziskan 2D material, katerega teoretično 
izračunane lastnosti so enakovredne oziroma boljše kot lastnosti ogljikovega analoga grafena. 
Sintezni postopki borofenov so finančno zahtevni ter zapleteni, zato je glavni namen 
diplomskega dela vzpostaviti izboljšan sintezni postopek, ki je ponovljiv ter primeren za 
industrijsko uporabo. Predhodno delo na Fakulteti za kemijo in kemijsko tehnologijo opisuje 
sintezo borofenov v amorfnem boru pridobljenem po Wangovem postopku [10], [12]. V okviru 
diplomskega dela bom na podlagi predhodnega dela vzpostavil ponovljiv sintezni postopek 
amorfnega bora ter z različnimi karakterizacijskimi metodami preveril vsebnost borovih 
plastovitih struktur v njem. Material bom tudi izoliral in pripravil, za meritve nekaj osnovnih 
elektrokemijskih lastnosti. 
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5. UPORABLJENI INŠTRUMENTI 
5.1. Komora LABmaster SP  
Vse sinteze borofena sem opravil znotraj LABmaster sp gloveboxa (v nadaljevanju komora), ki je 
postavljena v laboratoriju na fakulteti.         
5.1.1. Kroženje ter čiščenje notranje atmosfere 
Komora ima vzdrževano argonovo atmosfero s stalnim prepihovanjem, kar vzdržuje notranji 
tlak. Prepihovanje služi tudi za stalno čiščenje atmosfere, ki je zaradi prenašanja stvari v komoro 
ter iz komore lahko onesnažena z vodno paro, kisikom ali dušikom. Kroženje notranje atmosfere 
povzroči prehod atmosfere skozi filtre, ki odstranijo morebiten kisik ter vodne hlape. Komora 
sproti meri koncentraciji vode ter kisika ter ju poda v ppm-ih. Zaradi dela z reaktivnim kovinskim 
litijem sem moral vedno paziti, da sta bili obe koncentraciji pod 2ppm. Filtra za dušik ter merilca 
koncentracije dušika komora nima, zato sem na polico znotraj komore obesil kos kovinskega 
litija, ki mi je služil kot indikator in past za dušik, hkrati pa sem pustil odprt lonček z odpadnih 
litijem, ki je dodatno lovil morebiten dušik v komori. Rjava barva na kosu kovinskega litija bi bila 
indikator, da se tvori litijev nitrid, kar bi pomenilo, da je atmosfera onesnažena z dušikom. 
Obešen kos litija se tudi v roku enega tedna ni obarval rjavo, zato sem predvideval, da 
atmosfera z dušikom ni onesnažena. 
5.1.2. Funkcije komore 
Komora ima 6 delovnih rokavic, po tri na vsaki strani. Ima tudi večjo ter manjšo dvojno loputo z 
vmesnim prostorom, za prenašanje stvari v komoro ter iz nje. Večje tekom svojega dela na 
komori nisem nikoli odpiral, manjšo pa sem pred vsako uporabo trikrat izpostavil vakuumu ter 
prepihoval z argonom, kar je minimaliziralo možnost onesnaženja notranje atmosfere. 
Ob morebitnem onesnaženju ima komora možnost hitrega prepihovanja, ki nadomesti celotno 
atmosfero v komori vendar zaradi ustrezno nizkih vrednosti vode, kisika ter dušika te funkcije 
nisem rabil nikoli uporabiti. Pred prvo uporabo komore sva z mentorjem opravila regeneracijo 
filtrov, ki jo proizvajalec priporoča vsakih 1800 delovnih ur. 
5.1.3. Priprava na sintezo 
Pred prvo sintezo sem v komoro postavil dva jeklena lončka, ki sem ju prej zbrusil z brusilnim 
papirjem, da v komoro ne bi prinesel umazanije, ki bi lahko reagirala z mojim materialom. 
Prinesel sem si še klešče za prijemanje lončka znotraj peči, škarje za kovinski litij, pinceto za 
tehtanje bora, paličico za mešanje zlitine ter aluminijasto folijo, ki mi je služila kot podlaga za 
delo z litijem ter borom. Znotraj komore sta bila že pred mojim prihodom kovinski litijev trak ter 
kristaliničen bor, tehtnica ter peč z zunanjim regulatorjem, znotraj katere je bila šamotna opeka 
za podstavek ter dva termočlena. Prvi termočlen je bil priključen direktno na zunanji regulator 
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temperature, v peči pa je bil postavljen direktno na grelec, ob šamotno opeko. Drugi termočlen 
je bil kontrolni, priključen na ročni termometer, v peči pa postavljen ob lonček, nad šamotno 
opeko. Nad pečjo je bilo pod kotom 45° pozicionirano ogledalo, preko katerega sem videl 
dogajanje v peči. 
5.2. Vodna vakuumska pumpa za filtracijo 
Filtracije sem izvedel s pomočjo vodne vakuumske črpalke. Pri tej napravi konstanten curek 
vode vase ujame zrak iz cevi, ki je na curek priključena pravokotno. Ta zrak gre zato skupaj s 
curkom v odtok, kar povzroči vakuum na pravokotno priključeni cevi, ki je na drugi strani 
priključena na steklovino. Na vrhu steklovine je filter, nad filtrom pa raztopina, ki jo želimo 
filtrirati. Vakuum iz cevi torej povzroči vakuum v steklovini, topilo pa zaradi razlik v tlaku 
prehaja skozi filter papir, delci mojega materiala, ki so preveliki za pore v filtru, bodo ostali na 
filter papirju. 
5.3. Stiskalnica 
Za stiskanje tablet sem uporabljal ročno hidravlično stiskalnico, ki lahko doseže tlake do nekaj 
sto MPa. Stiskalnica ima hidravlično ročico, ki jo s pomočjo vzvoda premikamo ročno, tako da za 
upravljanje ne potrebujemo velike sile. Ročica pritisne zgornji del stiskalnice vertikalno navzdol. 
Podstavek stiskalnice je fiksen, jeklen ter robusten, da v njem ne pride do udrtin ob večjih 
tlakih. Med podstavek ter zgornji del stiskalnice vstavimo modul za stiskanje tablet. Modul je 
sestavljen iz jeklenega tulca, ki ima notranji premer enak kot premer tablete in omeji izhajanje 
materiala v horizontalni smeri, dveh jeklenih tabletk, s katerima omejimo izhajanje materiala v 
katerokoli vertikalno smer ter spodnjega in zgornjega nastavka. Spodnji nastavek ima 3 
centimetre dolgo os, s katero zamašimo tulec na spodnji strani. V tulec nato vstavimo jekleno 
tabletko, naš material ter še eno tabletko, v tem vrstnem redu. Na vrhu dodamo še zgornji 
jekleni nastavek z daljšo osjo, katerega s pomočjo stiskalnice pritiskamo navzdol, da lahko 
stisnemo tabletko.  
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6. POTEK DELA 
Po pregledu literature sem se odločil, da bom plastovit bor poizkusil pridobiti prek vmesnega 
koraka, ki vključuje sintezo zlitine Li-B v inertni atmosferi ter kasnejše odstranjevanje litija iz 
vzorca, kar kot preostanek pusti borovo strukturo s prazninami na mestih, ki so jih prej zasedali 
litijevi atomi. Wangov postopek za pridobivanje zlitine Li-B narekuje dodajanje kristaliničnega 
bora v staljen kovinski litij ob konstantnem segrevanju v inertni atmosferi. Pri doseženi 
temperaturi 550°C se tvori zlitina, ki jo je potrebno dodatno segrevati do 800°C. Ohlajeno 
dobljeno zlitino nato iz suhe komore prenesemo v digestorij, kjer jo raztapljamo v Milli Q (V 
nadaljevanju MQ) vodi. Litij z vodo reagira do LiOH, ki je topen v vodi. 
6.1. Sinteza 
Sintezo borofenov sem tekom svojega diplomskega dela opravil štirikrat. Zaradi rahlo različnih 
postopkov sinteze ter zapletov pri pripravi drugega ter tretjega vzorca, bom sintezo vsakega 
posameznega vzorca opisal posebej. 
 
6.1.1. US001_HCl 
Za svoj prvi vzorec US001 sem zatehtal 2,052 g litija ter 2,610 g bora, tako da je bilo molsko 
razmerje 55:45 v prid litija. Tako razmerje sem izbral, ker sem v literaturi zasledil, da zlitine z 
večjim deležem litija ne odstopijo od lončka [10]. Litij sem v jeklen lonček dodal pri sobni 
temperaturi, nato pa lonček postavil v peč znotraj komore z argonovo atmosfero. Peč sem nato 
segreval s hitrostjo segrevanja približno 10°C /min. Pri prvi sintezi je termočlen na regulatorju za 
približno 40°C prehiteval kontrolni termočlen, kar sem pripisal njuni poziciji v peči. Ko je 
kontrolni termočlen dosegel temperaturo 200°C, je bil litij staljen (tališče litija je 190°C), zato 
sem pri nadaljnjem delu za odčitavanje temperature kateri je bil izpostavljen moj material izbral 
kontrolni termočlen. Pri 300°C sem v lonček dodal kristaliničen bor, nato pa nadaljeval 
segrevanje. Pri 400°C sem začel z mešanjem zmesi, ki je postajala srebrna. Pri tej temperaturi 
sem zaznal hitrejše dvige temperature, za katere predvidevam, da so bili posledica sproščanja 
energije zaradi eksotermne narave vdiranja litija v intersticijske pore borove kristalinične mreže 
(glej 3.1.). Ko je temperatura dosegla 550°C sem za nekaj minut izklopil gretje peči, da sem 
obdržal trenutno temperaturo ter nadaljeval z mešanjem, dokler se ni ves bor raztopil, zmes pa 
je na videz postala gladko srebrna ter popolnoma homogena. Pri dvigu temperature na 560°C, 
torej za zgolj 10°C, se je zmes strdila do te mere, da s palčko več nisem mogel prebiti njene 
površine, kar sem pripisal tvorbi zlitine. Za tem sem peč pokril z jeklenim pokrovom, segrevanje 
pa nadaljeval s konstantno hitrostjo segrevanja 10°C /min , dokler nisem dosegel temperature 
800°C. Na tej točki sem izklopil peč, odprl pokrov ter počakal, da se je lonček v peči, izpostavljen 
atmosferi v komori, ki je imela takrat temperaturo 24°C, ohladil.  
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Ko se je lonček dovolj ohladil, da sem ga lahko prijel z delovno rokavico komore, sem ga vzel iz 
peči. Skozi stekleno steno komore sem opazil, da je zlitina postala črna, na površini rahlo 
hrapava, predvsem pa trdna. Lonček sem nato vzel iz komore, kar je hitro povzročilo rjavo 
obarvanje bolj izpostavljenih delov površine zlitine. Material sem postavil v 500ml MQ vode, kar 
je povzročilo burno izhajanje vodika, nastanek litijevega hidroksida ter takojšen odstop od sten 
lončka, ki sem ga z MQ vodo izpral ter ponovno pobrusil za naslednjo sintezo. Material sem v 
vodi pustil raztopljen čez noč. 
Naslednji dan sem vzpostavil filtracijo dobljene raztopine skozi hidrofilen 47 milimetrski PTFE 
filter, katerega pore so velike 0,2 mikrometra. Predvideval sem, da so posamezni delčki v 
mojem materialu sicer podobnega velikostnega reda kot pore, vendar vseeno zadosti veliki, da 
skozi filter ne bodo prehajali. Filtracijo sem izvedel s pomočjo vodnega vakuuma. Predvidevanje 
o podobnem velikostnem redu por ter posameznih delčkov materiala se je izkazalo za pravilno, 
saj se je filter hitro zamašil, zato je filtracija potekala približno 20 ur. 
Po filtraciji sem material nabran na filter papirju sušil 2 uri v peči na temperaturi 60°C. Dobljen 
material sem slikal z vrstičnim elektronskim mikroskopom (v nadaljevanju SEM) (sliki 3 in 4). 
        
Sliki 3 in 4: Sintetiziran vzorec US001 po raztapljanju v MQ vodi ter filtraciji. Levo: vidna plastovita 
struktura, ki je zaradi nepopolne deinterkalacije litija na delih prekinjena. Desno: bele pike med plastmi 
ter na robovih delcev so prisotne nečistoče. 
Na sliki se sicer dobro vidi plastovita struktura, ki bi pomenila prisotnost iskanih borofenov, 
vendar so še vedno prisotne nečistoče, razplastenost materiala pa je na nekaterih delih 
nepopolna, zato sem predvideval, da raztapljanje v MQ vodi ni odstranilo vsega litija. 
Za odstranitev še preostalega litija sem se odločil, da bom svoj material ponovno raztopil, tokrat 
v 1M klorovodikovi kislini, ki bo s preostalim litijem burno reagirala do litijevega klorida, na 
borovo strukturo pa ne bo vplivala. Vzorec US001 sem tako raztopil v 100ml 1M HCl, raztopino 
pa skupaj z magnetnim mešalom zaprl v 200ml bučko in jo mešal 24 ur. Za tako dolg čas 
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mešanja sem se odločil, da bi klorovodikova kislina lahko prodrla čim globje v intersticijske pore 
borove strukture, kar bi pomenilo zelo dober izkoristek deinterkalacije litija. Filtracijo dobljene 
raztopine sem zopet izvedel s pomočjo vodnega vakuuma. Ko sem odfiltriral ves HCl, sem filtrat 
zalil z MQ vodo, ki sem jo kasneje odfiltriral. Celotna filtracija je trajala 48 ur. Zalivanje filtrata z 
vodo je pomagalo pri odstranjevanju HCl. Potek odstranjevanja HCl sem nadziral prek merjenja 
pH-ja. Ko je pH prišel nad 4, za kar sem moral filtrat z vodo sprati štirikrat, vsako spiranje po 
200mL MQ vode, sem ga osušil s pomočjo nadaljnje filtracije, nato pa spet postavil v peč, na 
temperaturo 60°C. Vzorec sem zaradi raztapljanja v HCl iz US001 preimenoval v US001_HCl. Ko 
se je dodobra osušil sem na novo obdelanem materialu zopet opravil SEM slikanje (sliki 5 in 6).  
  
Sliki 5 in 6: Vzorec US001_HCl po tretiranju s klorovodikovo kislino. Očitna plastovita struktura z odlično 
stopnjo razplastenosti je prisotna na vseh delcih vzorca. 
Nečistoč na novem vzorcu skoraj ni zaznati, tiste redke obstoječe pa so lahko posledica dela z 
materialom. Precejšno izboljšanje pa se je po tretiranju s HCl pokazalo na področju 
razplastenosti materiala. Večje plasti, ki so bile lahko zaznane že pred tretiranjem s HCl (sliki 31 
in 4), so sedaj še bolj točno definirane, hkrati pa lahko na vsaki plasti materiala opazimo 
nadaljnjo razplastitev, ki prej ni bila vidna. Amorfen bor, ki sem ga sintetiziral iz kristaliničnega 
ima definitivno strukturo 2D plasti borofenov. 
6.1.2. US002_HCl 
Zaradi uspeha s sintezo prvega vzorca sem sintezo drugega nastavil v večji količini. Litij 
(m=4,755g) sem v lonček ponovno dodal pri temperaturi komore, ki je znašala 23°C. Lonček sem 
segreval s hitrostjo približno 10°C /min. Bor (m=6,063g) sem dodal staljenemu litiju pri 
temperaturi 300°C, tako da je bilo molsko razmerje litij:bor ponovno 55:45. Pri temperaturi 
400°C sem začel z mešanjem, problem pa je nastal, ko je zlitina v peči dosegla 550°C. Pri tej 
temperaturi je prišlo do kratkega stika zaradi preobremenitve peči, ta pa je povzročil, da je 
varovalka v regulatorju peči pregorela. Ker peč brez regulatorja ne deluje, rezervne varovalke pa 
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nisem imel na voljo, se je med iskanjem ter priključevanjem novega regulatorja zmes ohladila 
na 390°C. Po posvetu z mentorjem sem segrevanje vseeno nadaljeval, vendar je bil nadomestni 
regulator peč sposoben segreti zgolj do 690°C, kjer sem sintezo zlitine zaključil. 
Počakal sem, da se je vzorec ohladil na sobno temperaturo, nato pa ga vzel iz komore ter 
raztopil v MQ vodi. Spremembo v strukturi vzorca sem slutil že, ko sem ga potopil v vodo, saj 
zlitina ni hotela odstopiti od stene jeklenega lončka tudi po večkratnem spiranju z direktnim 
curkom. Raztopino sem prefiltriral z vodnim vakuumom, po enakem postopku kot prvi vzorec, 
filtrat pa osušil v peči na 60°C. Ker sem bil prepričan, da je struktura vzorca drugačna od željene, 
sem SEM slikanje opravil pred raztapljanjem vzorca v HCl (slika 7). 
       
Slika 7 (levo): SEM slika vzorca US002 po raztapljanju v MQ vodi ter filtraciji. Iskanih plastovitih struktur 
razen v zametkih ni opaziti. Slika 8 (desno): SEM slika kristaliničnega bora, glavni strukturni elementi so 
na videz zelo podobno strukturnim elementom vzorca US002. 
Dobljen vzorec sicer vsebuje nekaj razplastenih elementov, vendar so ti redki. Kot je razvidno iz 
primerjave dobljene slike drugega vzorca (slika 7) s sliko kristaliničnega bora (slika 8), je velika 
večina gradnikov ostala v kristalinični obliki. Iz prisotnosti obeh strukturnih elementov sem 
sklepal da je pri segrevanju ter mešanju litij sicer udiral v intersticijske praznine bora, ker pa je 
kratek stik nastopil ravno pred pojavom eksotermnega procesa preoblikovanja osnovne borove 
celice, ki omogoči fiksiranje litijevih ionov znotraj borove mreže, je večina litija pri počasnem 
ohlajanju mrežo zapustila. Nekaj redkih delcev je zaradi lokalnega viška energije doživela 
preoblikovanje osnovne borove mreže, kar je onemogočilo izhajanje litija ob ohlajanju. Pri teh 
redkih delcih je bila razplastitev prisotna. 
Kljub potrditvi mojih predvidevanj, da struktura drugega vzorca ni popolnoma razplastena, sem 
vzorec po istem postopku kot prvi vzorec raztopil v 1M HCl, prefiltriral ter posušil. 
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6.1.3. US003_HCl 
Za začetek sinteze tretjega vzorca sem zatehtal 2,563 g litija ter 3,265 g kristaliničnega bora ter 
ju po enakem postopku kot prej pomešal v zmes. Že pri začetnem segrevanju litija sem opazil, 
da je umeritvena krivulja kontrolnega termočlena napačna, saj se litij, ki ima tališče pri 190°C, ni 
stalil dokler kontrolni termočlen ni kazal 300°C. Bor sem zato na podlagi špekulacije litiju dodal 
kasneje, pri 350°C. Napaka termočlena se je pokazala ponovno, ko se je zmes že pri 500°C 
strdila v zlitino, kar je povzročilo nepopolno raztapljanje bora v litiju. Zlitino sem skladno s 
postopkom segreval do 700°C, kjer je zopet prišlo do kratkega stika, varovalka na nadomestnem 
regulatorju pa je pregorela. Kot zanimivost sem opazil, da je bil jeklen pokrov peči močno 
razbeljen. Ta pojav se pri ostalih sintezah ni zgodil, torej je imel kontrolni termočlen večjo 
napako kot sem prvotno predvideval. Po pogovoru s profesorjem sva prišla do zaključka, da je 
bila temperatura znotraj peči v času kratkega stika gotovo višja od 1000°C. 
Dobljena zlitina je kazala znake prehitrega prehoda prek faze raztapljanja bora v litiju. Zaradi 
hitrega segrevanja litij ni imel časa popolnoma prodreti v intersticijske pore bora, preden je bila 
dosežena zadostna energija za preoblikovanje borove mreže. Kot posledica je zlitina vsebovala 
vidne delce kristaliničnega bora, ki se v litiju ni raztopil. Kljub vedenju, da sinteza ni uspela me je 
zanimalo, v kakšno strukturo se je pod temi ekstremnimi pogoji preoblikoval bor. Vzorec sem 
raztopil v MQ vodi, ga prefiltriral ter raztopil v 1M HCl.  
Ker so filtracije vzorca raztopljenega v HCl potekale 24ur, nato pa sem moral filtrat še večkrat 
izprati z vodo, sem poizkusil zamenjati filter, da bi razvil hitrejši postopek. Namesto hidrofilnega 
47mm PTFE filtra sem uporabil hidrofoben 47mm PTFE filter, katerega pore so prav tako 0,2 
mikrometrske. Izboljšanje pri filtraciji vzorca raztopljenega v HCl sem opazil takoj, saj je 
filtracija, ki je prej potrebovala 24ur, potekla v nekaj minutah. Problem je nastal pri spiranju 
filtrata z vodo, saj voda skozi filter zaradi njegove hidrofobnosti ni prešla tudi po 24 urah. Filtrat 
sem zato ponovno raztopil v MQ vodi, raztopino pa prefiltriral čez hidrofilen filter. 
Pri pripravi vzorca za SEM slikanje je mentor, dr. Genorio, s kovinsko spatulo hotel razbiti sprijet 
kos vzorca, ta pa se je zaradi trenja vžgal. Ves vzorec je pogorel hitro ter z veliko iskrenja, zato 
nisem imel priložnosti dobiti informacij o strukturi. To je bilo prvič, da je bila na preučevanem 
materialu zaznana pirofornost. Glede na izkušnje z ravnanjem z ostalimi tremi vzorci, ki sem jih 
s spatulo velikokrat izpostavil trenju predvidevam, da je bila pirofornost posledica visokih 
temperatur katerim je bila zlitina izpostavljena, vendar vseeno ne gre zanemariti nevarnosti za 
vžig pri ravnanju z borom, pridobljenem po tem postopku. 
6.1.4. US004_HCl 
Na popravljen regulator peči sem priključil pravilno umerjen termočlen, ki je meril temperaturo 
ob šamotni opeki, hkrati pa sem ob lonček, na vrh šamotne opeke, postavil še pravilno umerjen 
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kontrolni termočlen. Odločil sem se, da bom sledil kontrolnemu termočlenu, saj zaznava enako 
temperaturo kot je v lončku. Zatehtal sem 1.79g litija ter 2.278g bora, tako da je bil molski delež 
litija 0,5504. Skozi celotno sintezo zlitine sem pazljivo zapisoval spremembe, ki sem jih opazil, 
hkrati pa tabeliral temperaturo obeh termočlenov v odvisnosti od časa (tabela 1). 
Čas od začetka[min] T (regulator) [°C] T (kontrola) [°C] Dogodek 
0 40 35 Litij dodam v lonček 
2 130 87  
4 160 113  
7 175 134  
9 200 145  
10 215 160  
11 270 190  
12 290 213  
13 293 240 Litij se tali 
16 290 244 
18 337 280 Litij je staljen 
21 330 285  
23 353 300 Dodam bor 
25 455 370 Začetek mešanja, 
pomešal vsaki 2 min 28 447 387 
31 450 390 
33 524 458 Raztopijo se vsi kosi B 
38 492 450 Srebrna talina z 
grudicami 40 520 470 
41 570 500 Homogena srebrna 
talina 
42 580 520 Mešanje ni več 
mogoče 
44 575 525 Črna, trdna zlitina 
46 604 550  
49 650 590  
53 733 665  
56 784 715  
58 800 736  
61 830 770  
63 860 800 Konec segrevanja 
103 470 436 Začetek ohlajanja 
izven peči 
Tabela 1: Natančen zapis sinteznih pogojev v odvisnosti od časa s komentarji dogajanja za posamezen 
korak. 
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Po pregledu celotnega postopka sem opazil nekaj zanimivosti. V času obeh taljenj lahko 
pričakujemo rahel upad temperature zaradi endotermnosti procesa taljenja. Ko sem dodal bor, 
sem povečal moč segrevanja, zato je temperatura bliskovito narasla, bor pa se je hitreje začel 
topiti v litiju. Dvig temperature od 400°C do 570°C mora biti počasen, hkrati pa je v tem 
območju potrebno mešanje. Med mešanjem se nekaj toplote izgubi zaradi konstantnega 
odstranjevanja pokrova, kar pripomore k uravnavano počasnemu dvigu temperature. V tem 
območju moramo ostati dovolj časa, da zmes dobi homogeno srebrno konsistenco. Ko je na 
videz popolna homogenost dosežena lahko dvignemo temperaturo nad 570°C, kjer se difuzija 
litijevih atomov skozi borovo mrežo konča, saj se ta preoblikuje. Ta pojav povzroči trdenje 
srebrne zmesi, ki onemogoča nadaljnjo mešanje z mešalno palčko. V nadaljevanju bo zlitina 
dokončno zatrdela ter postala črna. Dvig temperature do 800°C, kjer se segrevanje konča, mora 
biti konstanten s hitrostjo segrevanja 10-15°C/min. Za vsak slučaj, da se notranja struktura 
zaradi prehitrega ohlajanja ne bi spremenila, sem iz peči odstranil pokrov ter izključil 
segrevanje, dobljeno zlitino pa 40 minut pustil v peči. Ko se je ohladila za približno polovico 
celotne potrebne temperaturne spremembe, sem lonček s kleščami postavil na dno komore ter 
pustil, da se ohladi na sobno temperaturo. 
Vzorec sem obdelal po sedaj že znanem postopku raztapljanja v vodi, filtracije, raztapljanja v 
1M HCl ter ponovne filtracije prek hidrofilnega filtra. Po štirikratnem spiranju filtrata z MQ vodo 
sem izmeril pH, ki je bil med 4 in 5. Ker sem odstranil zadostno količino HCl sem filtrat posušil v 
peči na 60°C. Vzorec sem nato slikal na SEM-u (sliki 9 in 10). 
  
Sliki 9 in 10: SEM sliki vzorca US004_HCl v končni obliki. Levo (slika 9): dosežena odlična stopnja 
razplastenosti po celotnem delcu. Desno (slika 10): približan posamezen delec vzorca, merilo omogoča 
določevanje velikostnega reda debeline posamezne plasti. 
Iz leve slike (slika 9) je razvidno, da smo dosegli odlično stopnjo razplastenosti. Poleg primarnih 
plasti, ki so bile izrazito prisotne že pri prvem vzorcu, je možno videti tudi delitev teh na še 
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tanjše plasti. Desna slika (slika 10) ponuja merilo, ki prikazuje, da debeline plasti lahko smiselno 
opisujemo v nanometrih. Posamezna plast je debela zgolj nekaj atomov, kar je veliko boljši 
rezultat kot smo ga dosegli pri vseh prejšnjih sintezah. Postopek, predstavljen v tabeli 1, je 
ustrezen za sintezo zlitine Li-B, ki ima največje število vgraditev litijevih ionov v borovo 
strukturo. Najpomembnejši korak pri sintezi zlitine je podaljšanje obdobja raztapljanja bora v 
litiju, kar litiju omogoča doseg tudi bolj oddaljenih ter težje dostopnih intersticijskih praznin ter 
s tem dodatno razplastitev borovega skeleta. Ker nečistoč v četrtem vzorcu ni opaziti lahko 
sklepamo, da med sintezo v atmosferi komore res ni bilo dušika, hkrati pa je 24 urno mešanje 
vzorca raztopljenega v 1M HCl iz borove strukture deinterkaliralo ves litij. 
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7. BET ANALIZA 
Ker so mikroskopske slike pokazale veliko stopnjo razplastenosti me je zanimalo kakšna je 
specifična površina mojega vzorca. Braunauer-Emmer-Teller ali BET analiza omogoča merjenje 
specifične površine trdnih snovi s pomočjo adsorpcije ter desorpcije plinov (v mojem primeru 
  ). Zatehtal sem 1.658g vzorca US001_HCl ter ga dal v analizator. Kot rezultat sem dobil 
specifično površino vzorca, ki znaša 6.75    . 
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8. ELEKTROKEMIJSKA ANALIZA 
Ker so v literaturi borofenske strukture omenjene tudi kot katalizator elektrokemijskih procesov 
[15], je pomembno, da poleg sinteznega postopka pridobim tudi nekaj karakterističnih 
elektrokemijskih lastnosti. Osredotočil sem se na meritev specifične električne prevodnosti ter 
elektrokemijski odziv na reakcijo redukcije kisika v kislem elektrolitu. 
8.1. Specifična upornost 
Za 2D materiale ni nič nenavadnega, če se specifična električna upornost materiala manjša z 
večanjem napetostne razlike, kateri je material vzdolž plasti izpostavljen [8]. Ker za potrebe 
diplomskega dela materiala nisem pridobival v monoplasteh, ne morem pomeriti specifične 
električne upornosti vzdolž plasti, lahko pa jo pomerim za volumenski ''bulk'' material. 
Potreboval sem torej tableto iz vzorca, na kateri bi meritev lahko izvedel. 
8.1.1. Stisk tablete 
Zaradi majhne mase materiala US004_HCl, ki sem ga imel na voljo, sem se odločil za tabletko s 
premerom 6.3mm, za katero je priporočljiva masa 0,3g. Da ne bi po nepotrebnem uničil del 
popolnega vzorca, sem prve stiske opravil z vzorcem US002_HCl, kar se je izkazalo za dobro 
potezo. Kot je razvidno na sliki 7 struktura drugega vzorca sicer ni izrazito plastovita, a sem 
zaradi podobne velikosti delcev predvidel podobnost mehanskih lastnosti obeh vzorcev. V 
modul za stiskanje tablete sem dal prašen vzorec ter ga stisnil s tlakom 100 MPa. Zaradi trdote 
bora ter majhnih velikosti delcev, je material ob straneh jeklenih tabletk ušel iz modula, prah pa 
se je razletel po stiskalnici. Poizkusil sem tudi stiske s tlaki 50MPa, 150MPa ter 200MPa, vendar 
je bil rezultat vedno enak, tabletka ni bila kompaktna. 
Po pogovoru z mentorjem sva prišla do spoznanja, da se bor v prahu zaradi svoje trdote sam po 
sebi ne bo vezal v kompaktno obliko, ne glede na tlak kateremu je izpostavljen, zato mu je 
potrebno dodati vezivo. Najprej sem poizkusil z dodatkom kafre, ki je dobro vezivo, raztopljene 
v etanolu. Načrtoval sem vzorcu dodati raztopino, nato pa v peči odpariti etanol, ki ima vrelišče 
že pri 79°C. V zmesi bo po odparevanju etanola ostal vzorec s kafro, zmes pa bo lažje stisljiva. 
Kafra ima vrelišče 209°C, zato jo iz tabletke uparimo pri nizki temperaturi ter se s tem izognemo 
morebitnim vplivom veziva pri merjenju specifične upornosti materiala.  
Utežni delež kafre v etanolu je bil 1%, vzorcu pa sem dodal deset kapljic te raztopine, količino 
zadostno za nastanek lepljive zmesi. Po temeljitem homogeniziranju zmesi vzorca ter raztopine 
s spatulo, sem mešanico za 5 minut postavil v peč na 50°C, da bi etanol odparel. Po petih 
minutah v peči je bila zmes bolj suha ter rahlo lepljiva, zato sem predvideval da je etanol 
izparel, ostala pa sta kafra ter vzorec. Po prvem stisku z 100MPa sem opazil da je material še 
vedno tekoč, zato sem čas izhlapevanja etanola v peči pri nadaljnjih poskusih povečal na 15 
minut. Rezultat naslednjega stiska je sicer bila tableta, ki pa je ob najmanjšem mehanskem 
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kontaktu s pinceto razpadla. Čas sušenja zmesi je bil zadosten, saj je zmes pred stiskanjem 
izgledala precej kompaktno, zato sem se odločil povišati tlak, kateremu je vzorec izpostavljen 
med stiskom. Tako iz vzorca US004_HCl kot iz vzorca US002_HCl sem stisnil tableto s pomočjo 
tlaka 140 MPa. Obe tableti sta bili kompaktni zato sem ju 24 ur pustil v peči na temperaturi 
150°C. Ko sem ju vzel iz peči sta razpadli ob stiku s pinceto. Zadnji poizkus s kafro sem opravil po 
istem postopku, le da po stisku tablet nisem dal v pečico, temveč jo 100 ur sušil na zraku. 
Rezultat je bil isti kot prej, tableta je sicer vzdržala več mehanskega pritiska, vendar je razpadla 
ob prenašanju v vialo. Rahlo izboljšanje kompaktnosti sem pripisal dejstvu, da je na zraku 
večino kafre sicer sublimiralo, vendar je zaradi sobne temperature del ostal v materialu. Slednje 
me je dokončno prepričalo, da mora vezivo v materialu ostati, drugače bo tabletka razpadla. 
V iskanju novega veziva za stisk tablete, sem stopil v kontakt z dr. Jožetom Moškonom, ki me je 
nesebično povabil na svoje delovno mesto za pogovor o mojem trenutnem problemu, ter mi 
kot rešitev ponudil teflonsko disperzijo, ki bi kot vezivo sicer ostala v mojem materialu, vendar 
zaradi izolativnih lastnosti teflona ne bi bistveno vplivala na rezultate specifične električne 
prevodnosti. Naredil sem zmes disperzije PTFE ter vzorca US004_HCl, kjer je PTFE predstavljal 
10% mase končne tablete. V terilnico sem dal 0,297g US004_HCl, 32 mikrolitrov disperzije ter 
nekaj kapljic izopropanola, ki sem ga uporabil kot topilo. S stekleno palčko sem razvlekel 
kapljico PTFE po celotni masi, dokler ni večina izopropanola odhlapela, preostala masa pa je bila 
homogena gnetljiva zmes, ki je kazala najbolj obetavne mehanske lastnosti do tega trenutka. Po 
približno 15 minutah gnetenja sem dobil kompaktno maso, ki sem jo za 24ur postavil v peč, na 
80°C, da je izhlapel ves izopropanol. Ko sem maso vzel iz peči, sem jo postavil v modul za stisk 
ter stisnil z 100 MPa, vendar je tableta ob prenašanju razpadla. Isto maso sem recikliral še 
parkrat ter vsakič stisnil z večjim tlakom, kot rezultat pa vsakič dobil boljše mehanske lastnosti 
tabletke. Pred zadnjim stiskom sem razploščil celotno maso, jo zvil v ''rolado'' ter jo spiralno zvil 
v modul. Slednji postopek mi je dal veliko homogenost tablete. Stisk sem opravil z 280 MPa, kot 
rezultat pa dobil kompaktno tableto, ki je tudi ob večjih mehanskih vplivih obdržala svojo 
obliko. Zgornjo in spodnjo stran tablete sem premazal s tanko plastjo visoko prevodne srebrove 
paste, ki dopušča boljši kontakt elektroda-vzorec. 
8.1.2. Meritve 
Meritve specifične upornosti sem opravil z napravo Keithley 237 high voltage source measure 
unit, ki je sposobna zagotavljati konstanten tok ter meriti napetost ali pa zagotavljati 
konstantno napetost ter meriti tok. Sam sem določeval tok, pri tem pa vsakič odčital napetost, 
ki je bila za zagotovitev toka potrebna. Podatki meritev so prikazani v grafu 1. 
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Graf 1: Napetost potrebna za zagotavljanje toka se s tokom linearno povečuje, kar dokazuje 
konstantnost specifične električne upornosti vzorca. 
Specifično upornost (ρ) lahko izračunamo po enačbi (1), pri izračunu pa potrebujemo upornost 
(R), dolžino uporabljenega tokovoda ( ) ter površino preseka, skozi katerega teče tok (A). Če 
enačbo preoblikujemo, lahko izračun naredimo direktno iz podanega toka ter odčitane 
napetosti. Dolžina tokovoda je v našem primeru višina tabletke, ki je bila          m, 
površina preseka tabletke pa je 3,107      m. 
       
 
 
 
   
   
      (1) 
Dobljeni podatki nam nudijo tudi izračun specifične prevodnosti (σ), ki je recipročna vrednost 
specifični električni upornosti, z uporabo enačbe (2). 
   
 
 
       (2) 
Kot je razvidno iz grafa 1, se napetost spreminja linearno s spreminjanjem toka, zato lahko 
rečemo da je specifična upornost materiala za območje nizkih tokov konstantna. Na podlagi 
meritev povprečna specifična upornost vzorca pri nizkih tokovih znaša 27030 Ωm, njegova 
specifična prevodnost pa                . Za primerjavo; specifična prevodnost 
volumenskega rGO (reduciran grafen oksid) pri sobni temperaturi se giblje okoli            
[19].  
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Odstopanje pri tokovih nekaj nanoamperov lahko pripišemo napaki pri meritvi zaradi 
prenizkega toka. Zanimivi pa so namigi na spremembe pri višjih tokovih, kjer se trend 
linearnosti rahlo pokvari. Če izračunamo specifično upornost vzorca zgolj pri tokovih nad 1 
mikroamper, dobimo vrednost 26285 Ωm. Z mentorjem sva se pogovarjala o možnosti, da se pri 
znatno višjih tokovih specifična upornost močno zmanjša. Prišla sva do zaključka, da je to sicer 
res lastnost 2D materialov vendar se ta lastnost večinoma veže na prevajanje elektrike vzdolž 
plasti, moja tabletka pa je skupek močno stisnjenih naključno orientiranih plastovitih struktur. 
Na tem mestu bi rad omenil dve potencialno zanimivi točki za nadaljnje raziskave, ki pa jih v 
diplomskem delu nisem opravil.  
Prva možnost nadaljnjih raziskav je merjenje napetosti ter izračun specifične upornosti za nekaj 
velikostnih redov višje tokove. V tem primeru bi takoj opazili morebitno nekonstantnost 
specifične upornosti. Ta poskus bi izvedel že sam, vendar je do neljubega dogodka z vnetjem 
vzorca US003_HCl prišlo ravno nekaj dni prej, zato zaradi varnosti meritev pri višjih tokovih 
nisem opravil. 
Za drugo potencialno izhodiščno točko raziskav pa bi potrebovali dovolj veliko monoplast 
borofena, da bi lahko izmerili spreminjanje specifične prevodnosti vzdolž plasti, glede na 
naraščanje napetosti. Dovolj velike monoplasti borofena za tak poskus žal še nismo sposobni 
sintetizirati, je pa definitivno to ena izmed prvih meritev, ki bi se morala v prihodnosti na taki 
plasti opraviti. 
8.2. Ciklična voltametrija 
Ciklična voltametrija je ena izmed najpogosteje uporabljenih metod za merjenje elektrokemijskih 
lastnosti. Je potenciodinamična metoda, kar pomeni, da se potencial na delovni elektrodi med meritvijo 
spreminja ter s tem kot rezultat izriše graf toka v odvisnosti od potenciala. Potencial na delovni elektrodi 
se glede na referenčno spreminja v ciklih od začetnega potenciala (  ) do potenciala obrata (  ). Hitrost 
spreminjanja potenciala se imenuje tudi hitrost preleta (ν). Rezultat ciklične voltametrije je graf toka v 
odvisnosti od potenciala, iz katerega lahko interpretiramo elektrokemijski odziv preučevane snovi. 
Ciklična voltametrija se uporablja za merjenje elektrokemijskih lastnosti vzorcev, ki jih lahko v obliki 
raztopine deponiramo na delovno elektrodo. V primerjavi s slepim testom, ki pokaže delovanje 
elektrode pod istimi pogoji a brez deponiranega vzorca, je možno prikazati kako vzorec vpliva na tok 
elektronov med elektrolitom/reagentom ter elektrodo. 
Za meritve se uporablja standardna 3-elektrodna elektrokemijska celica. Delovna elektroda je bila v 
našem primeru steklasta ogljikova elektroda, ki je bila pred uporabo polirana z 0,3 mikrometrskimi delci 
aluminijevega (III) oksida. Delovna elektroda je zaprta v inerten izolator, ki omogoča dostop do elektrode 
le na eni površini, kamor lahko nanesemo raztopino vzorca. Referenčna elektroda omogoča meritev 
električnega potenciala. V našem primeru smo uporabljali nasičeno Ag/AgCl elektrodo, katere 
standardni potencial je 0,197V. Za protielektrodo je pomembno zgolj dobro prevajanje elektrike, zato 
sem uporabil zlato protielektrodo. Velikokrat se uporablja tudi protielektroda iz platine. 
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8.2.1. Priprava vzorca za ciklično voltametrijo 
V 5 mililitrsko vialo sem dodal 8 mg vzorca US004_HCl, mu dodal 4ml MQ vode ter 200 µl nafiona. 
Nafion (274704-aldrich) je trgovsko ime raztopine z 5% utežnim deležem perfluoriranega 
tetrafluoroetilenskega fluoropolimera, 15% utežnim deležem vode ter 80% utežnim deležem nižjih 
alifatskih alkoholov. S pipeto sem odvzel 10 µl dobljene raztopine ter jo kapnil na površino delovne 
elektrode, ki je bila izpostavljena elektrolitu. Elektrodo sem nato 100 minut sušil v peči na 40°C, da bi 
izparil alkohole ter del vode. 
8.2.2. Meritvena tehnika 
Meritvena tehnika, ki sem jo uporabil je bila linearna ciklična voltametrija, kar pomeni, da je hitrost 
preleta konstantna. V mojem primeru sem uporabljal hitrost preleta 50mV/s, v območju od -0,2V do 
0,8V glede na referenčno elektrodo, katere stalen potencial je -0,197V. Kot elektrolit sem uporabljal 
0,1M raztopino      . Najprej sem opravil meritev v argonovi atmosferi, kjer nisem pričakoval 
faradejskih procesov, nato pa še v kisikovi, da sem preveril ali ima borofen kakršenkoli elektrokatalitski 
vpliv na reakcijo redukcije kisika (ORR). Čas prepihovanja celice za menjavo atmosfere je bil 5 minut. V 
obeh atmosferah sem opravil meritve z vzorcem ter slepe meritve. Graf sem izrisal s pomočjo programa 
GPES 4.9, ki samodejno meri tok ob dani napetosti delovne elektrode. Vsaka meritev je obsegala 6 
ciklov, za predstavitev pa sem vedno izbral šestega. 
8.2.3. Argonska atmosfera 
 
Graf 2: Potek ciklične voltametrije na steklasti ogljikovi elektrodi v argonski atmosferi. Črna krivulja 
prikazuje rezultat ciklične voltametrije delovne elektrode brez deponiranega vzorca, rdeča krivulja pa 
rezultat z deponiranim vzorcem. 
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Črna krivulja na grafu 2 prikazuje potek ciklične voltametrije v argonovi atmosferi brez 
deponiranega vzorca. Obliko krivulje določa predvsem kapacitivni tok. Ta je posledica meje 
elektroda-elektrolit, ki se vede kot kondenzator. Kapacitivni tok prestavlja ozadje merjenja na 
steklasti ogljikovi delovni elektrodi, višino platoja kapacitivnega toka pa določa hitrost preleta.  
Drugače je v drugem primeru, kjer imamo v Ar atmosferi na elektrodo deponiran vzorec 
borofena (rdeča krivulja). Kapacitivni tok v tem primeru dosega višje vrednosti zaradi dodatka 
vzorca na mejo elektroda-elektrolit, kar poveča površino delovne elektrode [20]. Prisoten je 
tudi nek elektrokemijski proces, katerega narave ter vzroka še ne poznamo. Vrh je lahko tudi 
znak raztopljenega kisika, za katerega je možno, da ga nismo popolnoma izgnali iz raztopine 
elektrolita. 
 
8.2.4. Kisikova atmosfera 
V kisikovi atmosferi nas zanima, če ima borofen katalitske lastnosti oz. vpliv na reakcijo 
redukcije kisika (v nadaljevanju ORR). ORR je v osnovi reakcija, ki je relavantna za naprave za 
konverzijo energije, kot je npr. gorivna celica. Gorivna celica deluje na principu pridobivanja 
elektrike, neposredno iz kemijske energije. Kadar imamo v gorivni celici kisel elektrolit, bosta pri 
zadostni napetosti potekli dve reakciji, ki skupaj tvorita štirielektronsko redukcijo kisika (enačbi 
3 in 4). V obeh enačbah sta poleg reakcij podani še napetosti, potrebni za potek posamezne 
reakcije. Napetosti sta podani glede na standardno vodikovo elektrodo. 
       
                         
             (3) 
       
                      
                (4) 
Med trenutno najboljšimi komercialnimi katalizatorji za ORR je platina, ki pa je v zemeljski skorji 
zelo redka ter posledično predraga za komercialno uporabo gorivnih celic. Problem platinaste 
elektrode je tudi v prenapetostih, ki dosegajo do 0,4 V. Razlog za prenapetosti je odlaganje 
specij na površino elektrode, kar zniža produktivnost gorivne celice [21]. 
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Graf 3: Potek ciklične voltametrije na steklasti ogljikovi elektrodi v kisikovi atmosferi. Črna krivulja 
prikazuje rezultat ciklične voltametrije delovne elektrode brez deponiranega vzorca, rdeča krivulja pa 
rezultat z deponiram vzorcem. 
Črna krivulja na grafu 3 prikazuje potek ciklične voltametrije v kisikovi atmosferi, vendar brez 
vzorca deponiranega na delovno elektrodo. Ker vzorca ni tudi kisik raztopljen v elektrolitu ne 
vpliva na meritve, saj je steklasta ogljikova elektroda v tem potencialnem oknu neaktivna za 
ORR. Rezultat tega je graf, zelo podoben slepi meritvi v argonski atmosferi (graf 2). 
Rezultate, ki smo jih s ciklično voltametrijo iskali pa prikazuje rdeča krivulja na grafu 3. Rezultat 
meritev prikazuje elektrokemijski odziv borofena na ORR; razvidna sta redoks vrhova. Anodni 
vrh se pojavi pri napetosti 0.4 V glede na nasičeno Ag/AgCl referenčno elektrodo. Ker ima 
elektroda glede na standardno vodikovo elektrodo potencial -0.197 V, je dejanska napetost v 
anodnem vrhu 0.6 V, kar lahko sovpada z reakcijo redukcije kisika do vodikovega peroksida 
(enačba 3). Tudi v katodni smeri se vrh ponovi, z začetkom povratne oksidacije pri istem 
potencialu, kot se je začela redukcija v anodni smeri (0.25 V). Razmerje med anodnim ter 
katodnim vrhom je okoli 1, kar pomeni, da se velika večina vodikovega peroksida v katodnem 
postopku oksidira nazaj do kisika, torej je regeneracija v celici skoraj popolna [22].  
Iz dobljenih preliminarnih rezultatov sklepam, da je moj vzorec zanimiv in vreden nadaljnjih 
študij reakcije ORR. 
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9. ZAKLJUČEK 
V diplomskem delu sem dokazal obstoj borofenskih struktur v amorfnem boru pridobljenem po 
Wangovem postopku, hkrati pa na podlagi predhodnega dela razvil izboljšan ter detajlen 
postopek sinteze plastovitega bora. Opozoril sem tudi na možne zaplete, na katere lahko pri 
sintezi ter izolaciji naletimo. Izmeril sem specifično prevodnost volumenskega borofena, ki 
znaša                 ter jo primerjal s specifično prevodnostjo volumenskega grafen 
oksida, ki znaša           . Na tem področju sta si oba materiala konkurenčna, predvsem 
zaradi trenda rasti specifične prevodnosti volumenskega borofena pri višjih tokovih. S ciklično 
voltametrijo sem dokazal potencialne katalitske lastnosti mojega materiala pri reakciji redukcije 
kisika, zaradi česar bi bil lahko primeren za uporabo v gorivni celici. 
Čeprav so borofeni razmeroma nov material, katerega lastnosti so večinoma še neznane, se 
znanje o njih širi iz raziskave v raziskavo. Upam da sem s svojim delom pomagal pridobiti nekaj 
novih podatkov ter nas s tem spravil majhen korak bližje svetu, kjer je uporaba nanomaterialov 
vsakdanja. 
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